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@ Anordnung zur parallelen Testung von Materialien 

@ Die vorliegende Erfindung betrifft eine Anordnung, ins- 
besondere zur parallelen Testung einer Mehrzahl von 
Bausteinen einer Materialbibliothek auf Performance-Ei- 
genschaften, wobei die Anordnung einen Block mit min- 
destens einem Reaktionsmodul und mindestens zwei 
Temperiermodulen aufweist. 
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Beschreibung 

[0001] Die vorliegende Erfindung bezieht sich auf eine 
Anordnung, bevorzugt auf einen Reaktor, insbesondere auf 
ein rohrbundelanaloges Reaktorsystem, sowie ein Verfahren 5 
zur Testung von Materi alien auf Performance- Eigenschaf- 
tcn unter Verwcndung diescr Anordnung. 
[0002] Der erfindungsgemaBe Reaktor kann nicht nur als 
Testreaktor, sondern auch zur Produktion von Substanzen 
mit Performance-Eigenschaften (Wertprodukten) bzw. groB- 10 
technische Anwcndungen, wie z. B. Abgasreinigung und 
Chemikalienproduktion, eingesetzt werden. 
[0003] Fur Anordnungen, wie z. B. technische Reaktoren 
hat die optimale Tcmperaturfiihrung bci vielen Anwcndun- 
gen, wie z. B. bei heterogenkatalytischen Reaktionen, eine 15 
groBe Bedeutung fur Umsatz, Selektivitat und Raum-Zeit- 
Ausbeute einer bestimmten Reaktion. 
[0004] Die exakte und optimale Temperaturfuhrung spielt 
besonders bei stark endo- als auch bei stark exothermen Pro- 
zessen eine entscheidende Rolle fur die oben genannten fur 20 
die Reaktion charakteristischen GroBen. Demgegenuber fin- 
det eine Temperierung bei thermoneutralen Prozessen ledig- 
lich zur Aufrechterhaltung isothermer Bedingungen statt, 
und zwar zur Aufrechterhaltung einer bestimmten Reakti- 
onstemperatur oder der Einstellung eines bestimmten zeidi- 25 
chen oder ortlichen Temperaturverlaufes. 
[0005] Solche MaBnahmen zur Temperaturlenkung sind 
unter anderem einerseits die direkte Heizung oder Kuhlung 
durch Zugabe von Reaktionskomponenten (a) und andcrer- 
seits Warmeaustausch durch Warmezu- oder abfuhrung 30 
durch Warmetauschflachen, z.B. KUhl- oder Heizspiralen 
(b) sowie Zirkulation der ganzen oder eines Teiles der Reak- 
tionsmischung durch einen auBercn, vom Rcaktionsapparat 
getrennten Warmetauscher (c). 

[0006] Fiir eine Reihe von Anwendungen ist es allerdings 35 
nicht nur intcressant, isothcrme oder adiabatische Rcakti- 
onsfuhrung anzustreben, sondern ein bestimmtes Tempera- 
turprofil, das sich bei gewohnlicher adiabatischer Reakti- 
onsfuhrung nicht auspragen wiirde, auf den Reaktor aufzu- 
pragen. Dies ist u. a. bei der Testung von Heterogenkataly- 40 
satoren der Fall. 

[0007] Derzeit sind drei Varianten von rohrbundelreakto- 
ranalogen Testreaktoren zum hoch parallelisierten Testen 
von Heterogenkatalysatoren unter verfahrenstechnisch rele- 
vanten Bedingungen bekannt, namlich erstens keramische 45 
Monolithe mit AuBenheizung, zweitens keramische Module 
mit AuBenheizung, und drittens metallische Monolithe mit 
Innen- bzw. AuBenheizung. 

[0008] Keramische Monolithe mit AuBenheizung sind 
beispielsweise in der WO 97/32208 offenbart. Die unter- 50 
schiedlichen Zcllcn eines keramischen Monolithcn sind mit 
potentiell katalytisch aktiven Substanzen beschichtet und 
werden mit einem Gasgemisch durchstromt. Im Abstrom 
des Monolithen wird der Gasstrom mittels einer verfahrba- 
ren Kapillare in den einzelnen Zellen auf gewiinschte Ziel- 55 
produkte untersucht. Der Monolith wird von auBen geheizt; 
er ist hierzu z. B. in einem geheizten Metallmantei eingelas- 
sen oder wird in einem hcrkommlichen Ofen betriebcn. 
[0009] Die zweite Variante aus keramischen Moduien mit 
AuBenheizung ist beispielsweise in der WO 99/19724 of- 60 
fenbart. Bei diesem Reaktortyp ist der zuvor beschriebene 
keramische Monolith durch keramische Module mit einer 
Vielzahl von Kanalen ersetzt. Diese keramischen Module 
konnen in der Mitte langs der Kanalrichtung auseinanderge- 
nommen werden, was cine vcrcinfachtc Befiillung der ein- 65 
zelnen Kanale mit Katalysator ermoglicht. 
[0010] Ein metallischer Monolith mit Innen- bzw. AuBen- 
heizung gemaB der dritten Variante ist in DE-A 198 09 477 
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offenbart. Demnach wird ein metallischer Monolith bzw. 
Rohrreaktor, bei dem in die einzelnen Rohren innerhalb des 
Monolithen potentielle Aktivmassen eingefullt sind, mit ei- 
nen Reaktionsgasgemisch durchstromt. Eine Querdiffusion 
von Reaktanden in einen anderen Kanal ist durch die Ver- 
wendung von Metall als ReaktionsgefaB ausgeschlossen. 
[0011] Die Produktgasgemische konnen an den unter- 
schiedlichen Rohren entweder mittels einer verfahrbaren 
Kapillare oder eines adressierbaren Ventilsystems analysiert 
werden. Vorteil gegeniiber dem keramischen Monolithen 
sind die einfach kontrollierbaren Fliisse durch die einzelnen 
Reaktorrohre und die gleichmaBige und gut kontrollierbare 
Beheizung des Reaktors. Es kann daher auf eine Vorheizung 
der Reaktionsgase verzichtct werden, ohnc dabei Gcfahr zu 
laufen, unterschiedliche Temperaturen in den verschiedenen 
Rohren zu bekommen. 

[0012] Der metallische Monolith bietet gegeniiber dem 
keramischen Monolithen auch den groBen Vorteil, daB hier 
neben beschichteten Keramiken, die einfach in die Rohren 
eingefugt werden konnen auch Pulver als Aktivmassen gete- 
stet werden konnen. 

[0013] Ein weiterer Festbettreaktor zur parallelen Testung 
von Mitgliedern einer Materialbibliothek wird in der 
WO 99/64160 beschrieben. Dieser Reaktor weist eine Viel- 
zahl von Auffangeinrichtungen fur die zu untersuchenden 
Mitglieder auf und ist insbesondere dadurch gekennzeich- 
net, daB er mehrere RuBrestriktionseinrichtungen zur Steue- 
rung des Flusses innerhalb des Reaktors aufweist. 
[0014] Keine der nach dem Stand der Tcchnik beschriebe- 
nen Reaktorvarianten lost das Problem, ein definiertes Tem- 
peraturprofil aufzupragen. 

[0015] Der vorliegenden Erfindung liegt daher die Auf- 
gabe zugrunde, eine verbesserte Anordnung bereitzustellen, 
die u. a. dazu geeignet ist, die Testung von Bausteine einer 
Materialbibliothek unter Aufpragung eines beliebigen vor- 
bestimmten, vorzugsweisc genau definicrten Temperatur- 
proflls zu erzeugen und wahrend der Testung aufrechtzuer- 
halten. 

[0016] Diese und weitere Aufgaben werden erfindungsge- 
maB gelost durch eine Anordnung, insbesondere zur paralle- 
len Testung einer Mehrzahl von Bausteinen einer Material- 
bibliothek auf Performance-Eigenschaften, wobei die An- 
ordnung einen Block mit mindestens einem Reaktionsmodul 
und mindestens zwei Temperiermodulen aufweist. Weitere 
Aspekte und Vorteile ergeben sich aus den abhangigen An- 
spruchen, der nachfolgenden Beschreibung und den Zeich- 
nungen. Der BegrifT "Materialbibliothek" bezeichnet dabei 
eine Ansammlung mindestens zweier, vorzugsweise bis zu 
zehn, weiter bevorzugt bis zu hundert, insbesondere bis zu 
tausend und weiter bevorzugt bis zu einhunderttausend Bau- 
steinen, die sich innerhalb des crfindungsgcmaB verwendc- 
ten Blocks in mindestens zwei verschiedenen, voneinander 
getrennten Abschnitten innerhalb des Blocks befinden. 
[0017] Der hierin verwendete BegrifT "Baustein einer Ma- 
terialbibliothek" umfaBt nicht-gasfSrmige Substanzen, wie 
zum Beispiel Feststoffe, Flussigkeiten, Sole, Gele, wachsar- 
tige Substanzen oder Substanzmischungen, Dispersionen, 
Emulsioncn, Suspensionen und Feststoffe, besonders bevor- 
zugt Feststoffe. Dabei kann es sich bei den Bausteinen um 
molekulare und nicht-molekulare chemische Verbindungen 
bzw. Formulierungen, bzw. Gemische bzw. Materialien han- 
deln, wobei der BegrifT "nicht-molekular" Bausteine defi- 
niert, die kontinuierlich optimiert bzw. verandert werden 
konnen, im Gegensatz zu "molekularen" Bausteinen, deren 
strukturcllc Auspragung sich lcdiglich iibcr cine Variation 
von diskreten Zustanden, also beispielsweise der Variadon 
eines Subsdtudonsmusters, verandem lassen. Die Bausteine 
befinden sich in jeweils voneinander getrennten Abschnitten 
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des Reaktionsmoduls und konnen aus einer oder mehreren 
chemischen Komponenten bestehen, 
[0018] Die zu testenden Bausteine in den einzelnen Reak- 
tionskanalen konnen untereinander gleich oder verschieden 
sein, wobei letzteres bevorzugt ist. Bei einer Optimierung 5 
von Test- bzw. Reaktions- bzw. Produktions- oder Verfah- 
rcnsparametcrn fur eincn bestimmtcn Test, cine bestimmte 
Reaktion oder eine bestimmte Produktion ist es jedoch auch 
gut moglich, daB mehrere identische oder ausschliesslich 
identische Substanzen wahrend einer Testung auf ihre Per- 10 
formance-Eigenschaften hin getestet werden. 
[0019] Vorzugsweise werden als zu testende Bausteine 
folgende Klassen von Substanzen/Materialien getestet: He- 
terogene oder heterogenisierte Katalysatoren, Luminophore, 
elektro-optische, supraleitende oder magnetische Substan- 15 
zen, oder Gemische aus zwei oder mehr davon; insbeson- 
dere intermetallische Verbindungen, Oxide, Oxidmischun- 
gen, Mischoxide, ionische oder kovalente Verbindungen 
von Metallen und/oder Nichtmetallen, Metalllegierungen, 
Keramiken, organometallische Verbindungen und Verbund- 20 
materialien, Dielektrika, Thermoelektrika, magnetoresistive 
und magnetooptische Materialien, organischen Verbindun- 
gen, Enzyme, pharmazeutische Wirkstoffe, Substanzen fur 
Nahrungs- und Nahrungserganzungsmittel, Futter- und Fut- 
tererganzungsmittel und Kosmetika und Gemische aus zwei 25 
oder mehr Oxiden. 

10020] Unter dem Begriff Performance-Eigenschaften" 
werden die mit der erfindungsgemaBen Anordnung meBba- 
ren Eigcnschaften der Bausteine verstanden. Dieser Begriff 
umfaBt - je nach Art der Testung - u. a. katalytische, elektri- 30 
sche, thermische, mechanische, morphologische, optische, 
und magnetische Eigenschaften der getesteten Substanzen, 
wobei auch zwei oder mehr Performance-Eigenschaften ge- 
testet werden konnen. 

[0021] Vorzugsweise stellt die Anordnung einen Reaktor, 35 
wciter bevorzugt ein rohrbiindelanaloges Reaktorsystem 
dar. Die erfindungsgemaBe Anordnung erlaubt die simultane 
oder sequentielle Testung einer Mehrzahl von Substanzen 
auf deren Performance-Eigenschaften, wobei die Testpara- 
meter, d. h. die eine oder mehrere GroBe, die die Art und Be- 40 
dingungen der Testung festlegen, wie z. B. Druck, Tempera- 
tur, etc. frei gewahlt werden konnen. 
[0022] Die Anordnung umfaBt einen Block. Dessen au- 
Bere Gestalt unterliegt keinerlei Beschrankungen und kann 
die Form eines Quaders, eines Kubus, eines Zylinders oder 45 
eines Prismas aufweisen. Der Block weist eine Unterteilung 
in Temperier- und Reaktionsmodul(e) auf. Diese Temperier- 
und Reaktionsmodule sind miteinander vorzugsweise nicht 
fest verbunden, sondern konnen individuell frei ausge- 
tauscht, entnommen und neu kombiniert werden. Vorzugs- 50 
weise sind die Reaktionsmodule und die Tcmperiermodulc 
scheibenformig ausgebildet. Die Summe der Anzahl der 
Temperier- und Reaktionsmodule ist nach oben hin nicht be- 
schrankt und betragt typischerweise 3 bis 300, wobei die 
Anzahl der Temperiermodule stets um mindestens 1 hoher 55 
ist als die Anzahl der Reaktionsmodule. 
[0023] Dabei folgt typischerweise auf jedes Reaktionsmo- 
dul ein Ternpcricrmodul, wobei vorzugsweise bcim Vorhan- 
densein von einem Reaktionsmodul dieses von mindestens 
zwei Temperiermodulen seitlich begrenzt ist. Jedoch ist es 60 
auch moglich, neben den Reaktionsmodulen jeweils minde- 
stens ein Kuhl- und mindestens ein Heizmodul als Tempe- 
riermodul vorzusehen, wobei hier jeweils die Abfolge frei 
wahlbar ist. 

[0024] Bcziiglich des Materials der crfindungsgemaB ver- 65 
wendeten Module bzw. des Blocks existieren keine beson- 
deren Beschrankungen, solange die verwendeten Materia- 
lien den Testbedingungen standhalten, bzw. sich gegenuber 
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den zu testenden Substanzen inert verhalten. Vorzugsweise 
werden Keramiken, Metalle oder Metalllegierungen, wie 
z. B. Messing, Aluminium, Edelstahle, wie z. B. solche mit 
den Werkstoffnummern 1.4401, 1.4435, 1.4541, 1.4571, 
1.4573, 1.4575, 2.4360/2.4366, 2.4615/2.4617, 
2.4800/2.4810, 2.4816, 2.4851, 2.4856, 2.4858, 1.4767, 
1.4401, 2.4610, 1.4765, 1.4847, 1.4301. 
[0025] Innerhalb des erfindungsgemaB verwendeten 
Blocks konnen entlang der Reaktionsstrecke durch die Tem- 
periermodule Temperaturprofile aufgepragt werden, die 
sonst nur in hintereinandergeschalteten Rcaktoren realisiert 
werden konnen. 

[0026] Neben der eigentlichen Testeinrichtung, dem oben 
definicrten Block, kann die erfindungsgemaBe Anordnung 
Einrichtungen zur Zufuhrung der Substanzen, Einrichtun- 
gen zum Zu- und Abfuhren von Edukten, beispielsweise Ga- 
sen, die zur Testung der Performance-Eigenschaften dienen, 
und Einrichtungen zur Analyse von Produkten, die nach der 
Reaktion mit den zu testenden Bausteinen, beispielsweise 
Heterogenkatalysatoren, erhalten werden, und/oder Einrich- 
tungen zur Analyse der Bausteine selbst nach Durchlaufen 
der Testung aufweisen. Ferner kann die erfindungsgemaBe 
Anordnung auch Einrichtungen zur Datenanalyse und auto- 
matisierten Steuerung der Testung umfassen. Vorzugsweise 
umfaBt die Anordnung einen Fuhrungselement oder eine 
oder mehrere Basisplatten, in dem der Block, bzw. die Mo- 
dule angeordnet sind. 

[0027] Durch die modulare Bauweise kann der komplette 
Block einfach demon tiert werden. Diese modulare Bauart 
erleichtert u. a. den Probenwechsel, z. B. beim Testen von 
Katalysatoren, und die damit verbundenen mechanischen 
Arbeiten erheblich. 

[0028] Die erfindungsgemaBe Anordnung kann unter an- 
derem als rohrbiindelanaloger Testreaktor zur hoch paralle- 
lisierten Testung von Heterogenkatalysatoren unter verfah- 
renstechnisch relcvanten Bedingungen cingesetzt werden. 
Verfahrenstechnisch relevante Bedingungen, hier u. a. 
Druck und/oder Temperaturbereiche sowie Gasmengen und 
-gemische, lassen Riickschliisse uber die Leistungsfahigkeit 
des Katalysators unter den beabsichtigtcn Einsatzbedingun- 
gen zu. 

[0029] Die Erfindung wird nun anhand der beigefugten 
Zeichnungen unter Bezugnahme auf die Verwendung der er- 
findungsgemaBen Anordnung zur Testung von Heterogen- 
katalysatoren beschrieben. Bei der Testung von Bausteinen 
mit anderen Performance-Eigenschaften ist das dabei ge- 
sagte analog anwendbar bzw. wird - wo dies notwendig er- 
scheint - separat erlautert. Zur besseren Erlauterung wird 
teil weise auf die beiliegenden Figuren Bezug genommen, 
hierbei zeigen: 

[0030] Fig. 1 Die Module eines Ausfuhrungsbeispiels der 
Erfindung; 

[0031] Fig. 2 Den Verlauf des Reaktandenstroms und des 
Warmetragerstroms durch die Reaktionsmodule bzw. die 
Temperiermodule gemaB des ersten Ausfuhrungsbeispiels 
der Erfindung; und 

[0032] Fig. 3 Ein Reaktionsmodul und ein Temperiermo- 
dul gemaB eines zweitcn Ausfuhrungsbeispiels der Erfin- 
dung. 

[0033] Fig. 4 Ein Reaktionsmodul mit speziellen Innen- 
rohren zum vereinfachten Probenwechsel. 
[0034] Wie in Fig. 1 zu crsehen, umfaBt die Anordnung 
vorzugsweise alternierende Einheiten von Reaktionmodulen 
100 und Temperiermodulen 200; diese sitzen weiter bevor- 
zugt auf einem (nicht gczcigtcn) Fuhrungselement. Dabei 
folgt vorzugsweise immer ein Temperiermodul 200 auf ein 
Reaktionsmodul 100 und das ganze System wird vorzugs- 
weise von zwei Temperiermodulen 200 eingerahmt, um 



DE 100 36 

5 

auch bei den auBeren Reaktionsmodulen eine homogene 
Temperaturkontrolle (Teniperaturdifferenzen < 1°C, vor- 
zugsweise < 0,5°C, weiter bevorzugt < 0,3°C) zu gewahr- 
leisten. 

[0035] Die Reaktionsmodule 100 weisen vorzugsweise je- 5 
weils eine Vielzahl, d. h. 2 oder mehr, vorzugsweise 5 bis 
100 und insbcsonderc 8 bis 12, jcwcils in Abhangigkcit von 
den Abmessungen des Reaktionsmoduls, von Reaktionska- 
nalen 110 auf, die weiter bevorzugt reihenfbrmig nebenein- 
ander angeordnet sind. 10 
[0036] Die Reaktionskanale sind vorzugsweise rohrfbr- 
mig, weiter bevorzugt durchgehend und insbesondere rohr- 
formig und durchgehend in dem mindestens einen Reakti- 
onsmodul ausgebildct. Wahlweisc konnen die Kanalc auch 
ein- oder beidseitig automatisch oder manuell verschlossen 15 
werden. 

[0037] Die Reaktionskanale 110 konnen mit den zu testen- 
den Bausteinen cntwcder automatisiert oder manuell befullt 
werden, wobei in Abhangigkeit von dem zu testenden Bau- 
stein auch Auffangeinrichtungen bzw. Einrichtungen zur Fi- 20 
xierung der Bausteine in die Reaktionskanale eingebracht 
werden konnen bzw. sich bereits darin befinden. Daruber- 
hinaus ist es auch moglich, die Wande der Reaktionskanale 
mit den Substanzen, z. B. einer katalytisch aktiven Substanz 
zu beschichten. 25 
[0038] Vorzugsweise werden die Reaktionskanale mit be- 
liebigen Formkorpem oder Pulvem befullt. In einer weite- 
ren bevorzugten Ausfuhrungsform konnen in die Reaktions- 
kanale 110 spezielle Innenrohre z. B. mit Katalysatorstiihlen 
eingesetzt werden, die einen Transfer der Katalysatorproben 30 
in den Reaktorraum erleichtern. 

[0039] Eine derartige Ausfiihrungsform mit Innenrohr ist 
schematisch in Fig. 4 gezeigt. Wie sich aus Fig. 4 ergibt, 
werden die Innenrohre 120, die wie oben beschrieben ausge- 
fiihrt sein konnen, in die Reaktionskanale 110 des Reakti- 35 
onsmoduls 100 eingefuhrt und konnen dann beispielswcise 
mit einer Katalysatorprobe befullt werden. 
[0040] Die Reaktionsmodule 100 konnen iiber ein Lei- 
tungssystem bzw. Kapillaren mit einem Eduktreservoir, vor- 
zugsweise einem Fluidreservoir vcrbunden werden. 40 
[0041] Vorzugsweise sind die einzelnen Reaktionskanale 
des Reaktionsmoduls separat beziiglich der sie durchstro- 
menden Edukte bzw. Gase ansteuerbar. 
[0042] Bevorzugt sind MassenfluBregler in den einzelnen 
Kapillaren vorgesehen, welche gewahrleisten, daB der FluB 45 
durch jeden Reaktionskanal 110 im Reaktionsmodul 100 in- 
dividuell kontrolliert werden kann. 

[0043] Ferner kann die erfindungsgemaBe Anordnung 
Einrichtungen zur FluBkontrolle aufweisen. Beispielsweise 
ist eine passive, restriktive FluBkontrolle aller Reaktionska- 50 
nalc dadurch moglich, indem raumlich vor den Rcaktions- 
kanalen FiuBrestriktoren, wie z. B. Metallplatten mit Boh- 
rungen und/oder Fritten vorgesehen werden, die den FluB 
des einstromenden Gases kontrollieren und eine weitge- 
hende Gleichverteilung der einstromenden Gase iiber die 55 
einzelnen Reaktionskanale hinweg gewahrleisten. 
[0044] Ferner ist es moglich, eine derartige Einrichtung 
zur passiven, restriktiven FluBkontrolle hintcr den Reakti- 
onskanalen des Reaktionsmoduls vorzusehen, wobei eine 
derartige Einrichtung die gleiche Wirkung wie die oben be- 60 
schriebene FluBkontrolle vor den Reaktionskanalen besitzt. 
[0045] Als Einrichtungen zur passiven FluBkontrolle sind 
zu nennen: Sintermetallplatten, gesinterte Keramikfritten, 
gebohrte Metallplatten, geeignete Kapillaren in geeigneten 
Einschraubungcn. 65 
[0046] Eine individuelle, aktive restriktive FluBkontrolle, 
die vorzugsweise automatisiert verlauft, ist durch Vorsehen 
eines Regelventils, beispielsweise eines Nadelventils, vor 
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der Analyseeinheit moglich. Dadurch wird der FluB in dem 
jeweils individuell analysierten Reaktionskanal kontrolliert. 
[0047] Das mindestens eine Reaktionsmodul 100 umfasst 
vorzugsweise weiterhin Analysekanale zur Probenent- 
nahme, wobei weiter bevorzugt jedem Reaktionskanal 110 
in dem mindestens einen Reaktionsmodul mindestens ein 
Analysekanal zugeordnet ist. 

[0048] Dabei stellt der bzw. die Analysekanale eine Ver- 
bindung zwischen dem Reaktionskanal und der Analyseein- 
heit dar. Typischerweise werden iiber die Analysekanale der 
Abstrom mindestens eines Reaktionskanals vorzugsweise 
die Abstrome aller Reaktionskanale einer Analyseeinheit 
zugefuhrt. Typischerweise weisen die Analyseeinrichtungen 
wiederum Selektionseinrichtungcn auf, die es ermoglichcn, 
die individuellen Abstrome jeweils einzeln durch eine ge- 
eignete Analysetechnik zu analysieren. Die gerade nicht 
analysierten Abstrome werden dabei in einer geeigneten 
Auffangeinrichtung gesammclt und verworfen. Als Sclckti- 
onseinrichtungen eignen sich alle dafur verwendeten her- 
kommlichen Einrichtungen, wie z. B. Multiportventile. 
[0049] Auch der Abstrom der Testung kann individuell 
durch Kapillaren erfolgen. In einer besonderen Ausfuh- 
rungsform kann die Analyse des Abstromes mittels einer 
verfahrbaren Kapillare erfolgen, wobei hier vorzugsweise 
iiber die Kapillare mittels einer geeigneten Pumpeinrichtung 
der Abstrom oder Teile davon abgesaugt wird. 
[0050] Besonders bevorzugt werden computergesteuerte, 
mechanisch bewegliche "Schnuffelvorrichtungen", wie sie 
detaillicrt in der WO 99/41005 beschrieben werden, einge- 
setzt. 

[0051] Anstelle der oben beispielhaft beschriebenen Ana- 
lyse von Abstromen zur Testung von katalytischen Eigen- 
schaften als Performance-Eigenschaft von Bausteinen kon- 
nen selbstverstandlich auch andere Performance-Eigen- 
schaften der Bausteine, wie z. B. Struktur- oder Morpholo- 
gicandcrung bzw. Einfliisse von auBeren Testparamctcrn wie 
z. B. Druck und Temperatur auf die zu testenden Bausteine 
untersucht werden. Dabei konnen entweder die Bausteine 
aus dem Reaktionsmodul entnommen und extern getestet 
werden. Vorzugsweise werden jedoch die Bausteine - insbe- 
sondere urn weitere auBere Einfliisse auszuschlieBen - im 
Reaktionsmodul belassen und dort "in situ" analysiert. Dies 
kann beispielsweise durch optische Detektionsverfahren, 
die vorzugsweise raumlich aufgelost durchgefuhrt werden 
konnen, iiber beispielsweise Glasfaseroptiken erfolgen. 
[0052] Wie eingangs erwahnt, kann die erfindungsgemaBe 
Anordnung nicht nur als Testreaktor, sondem auch zur Pro- 
duktion von Substanzen mit Performance-Eigenschaften 
bzw. fur groBtechnische Anwendungen, wie z. B. Abgasrei- 
nigung und Chemikalienproduktion eingesetzt werden und 
dann selbstverstandlich entsprechend ausgcstaltct werden. 
[0053] Beziiglich der Analysemethoden zur Bestimmung 
der Performance-Eigenschaften der getesteten Substanzen 
existieren prinzipiell keine Beschrankungen. Bei der Ana- 
lyse der katalytischen Eigenschaften von Substanzen, die 
potentielle homogene oder heterogene Katalysatoren sind, 
umfassen bevorzugte Analysemethoden insbesondere Infra- 
rot-Thcrrnographic, vorzugsweise in Kombination mitMas- 
senspektroskopie, Massenspektroskopie, GC, LC, HPLC, 
Mikro-GC, dispersive FT-IR-Spektroskopie, Ramanspek- 
troskopie, MR, UV, UV-VIS, NMR, GC-MS, Infrarot-Ther- 
mographie/Raman-Spektroskopie, Infrarot-Thermographie/ 
dispersive Fl-IR-Spektroskopie, Farbdetektion mit chemi- 
schem Indikator/MS, Farbdetektion mit chemischem Indi- 
kator/GC-MS, Farbdetektion mit chemischem Indikator/di- 
spersive FT-IR-Spektroskopie, sowie photoakustische Ana- 
lyse. 

[0054] Die Temperiermodule 200, vorzugsweise in Schei- 
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benform, weisen jeweils mindestens ein Heizelement und/ 
oder mindestens ein Kuhlelement auf. Diese sind vorzugs- 
weise jeweils unabhangig voneinander kontrollierbar bzw. 
steuerbar bzw. bezuglich der Temperatur einstellbar (s. Fig. 
3; Heiz- bzw. Kuhlelemente (220, 230, 240, 250)). Vorzugs- 5 
weise sind die jeweiligen Heizmodule in der Lage, ein vor- 
hcrbestimmtes Temperaturprofil entlang der Reaktionska- 
nale 110 in mindestens einem, vorzugsweise in einem an- 
grenzenden Reaktionsmodul (110) zu erzeugen. Weiter be- 
vorzugt sind die Heiz- und/oder Kuhlelemente (220, 230, 10 
240, 250) so angeordnet, daB das vorbestimmte Temperatur- 
profil flir alle Reaktionskanale 110 in einem Reaktionsmo- 
dul 100 gleich erzeugt werden kann. 

[0055] In eincr Ausfuhrungsform umfaBen die Tempcrier- 
module elektrische Heizelemente, wie z. B. eingeschweiBte 15 
Heizdrahte. Alternativ oder zusatzlich dazu konnen die 
Temperiermodule 200 Kanale, die mit Warmetragermedien 
wie Gasen, Fliissigkcitcn, Losungen oder Schmelzen be- 
schickt werden, aufweisen. 

[0056] Die Temperiermodule weisen hierzu bevorzugt 20 
Kanale fur ein Warmetragermedium auf, wobei die Kanale 
gemaB eines weiteren Aspekts der Erfindung bevorzugt 
senkrecht zur Richtung der Reaktionskanale (s. Fig. 1) ver- 
laufen. 

[0057] Die Temperaturregelung kann nach einem anderen 25 
Gesichtspunkt der Erfindung ebenfalls individuell auf die 
einzelnen Rohre oder Rohrmodule abgestimmt werden. 
[0058] In der abgebildeten Ausfuhrungsform sind die Be- 
ruhrungsflachen zwischen den Reaktionsmodulen 100 und 
den Temperiermodulen 200 planar ausgestaltet, wobei die 30 
Beriihrungsflachen zur VergroBerung der Kontaktoberflache 
auch zueinander komplementare Reliefstrukturen, z. B. 
Wellen oder Prismen, aufweisen konnen. Hierbei sind je- 
doch strengere Anforderungen an die Kompatibilitat der 
Warmeausdehnungskoeffizienten zu stellen. Die Temperier- 35 
module 200 weisen vorzugsweise jeweils mchrere Kanale 
210 fur ein Warmetragermedium auf. Dabei sind die Kanale 
(210) fiir ein Warmetragermedium in den Temperiermodu- 
len vorzugsweise so angeordnet, daB sie im Block senkrecht 
zur Langsrichlung der Reaktionskanale verlaufen. Dies ist 40 
in Fig. 1 gezeigt. 

[0059] In der dort gezeigten Ausfuhrungsform sind die 
Kanale 210 durchgehend, wobei sie im Betrieb uber (nicht 
gezeigte) Anschlusse an ein Leitungssystem gekoppelt sind. 
Der FluB des Warmetragermediums im Verhaltnis zum Re- 45 
aktandenstrom ist schematisch in Fig. 2 dargestellt. 
[0060] In einer anderen Ausfuhrungsform laufen die Ka- 
nale schlangenfbrmig durch die Temperiermodule, so daB 
pro Temperiermodul nur jeweils ein Zulauf und ein AbfluB 
erforderlich ist. 50 
[0061] Wahrcnd sich in dcm Ausfuhrungsbcispiel gemaB 
Fig. 1 jeweils ein Temperiermodul 200 iiber die gesamte 
Lange der Reaktionskanale 110 erstreckt, sind die Tempe- 
riermodule des Ausfuhrungsbeispiels gemaB Fig. 3 in Teil- 
module 220, 230, 240, 250 zerlegt, welche es einfacher er- 55 
moglichen, ein Temperaturprofil aufzupragen. Hierbei er- 
strecken sich die einzelnen Teilmodule jeweils nur iiber ei- 
nen Langcnabschnitt der Reaktionskanale, wobei die Kanale 
fiir das Warmetragermedium wiederum senkrecht zu den 
Reaktionskanalen 110 verlaufen. Die Teilmodule 220, 230, 60 
240, 250 konnen, wie die Temperiermodule 200, durchge- 
hende oder schlangenfbrmige Kanale aufweisen. 
[0062] Ein Temperaturprofil kann beliebige Anordnungen 
von warmeren und kalteren Zonen entlang eines Reaktions- 
kanals aufweisen. Dabei ist sowohl die Anzahl der Tempera- 65 
turzonen, als auch die in den jeweiligen Temperaturzonen 
angestrebte Temperatur fast nicht limitiert. Wahrend beim 
heuugen Stand der Technik in einem separaten Reaktionsbe- 



633 Al 

8 

halter eine Vor/Nachheizung oder -kiihlung erfoigt, kann 
dies bei dem hier beschriebenen Konzept in einem rohrbun- 
delanalogen Reaktor erfolgen. Somit ist es moglich in einem 
rohrbundelanalogen Reaktor Reaktionen unter verschiede- 
nen Bedingungen (Ternperaturen) durchzufuhren. Solche 
kompakten Reaktoren sind interessante Bausteine fur For- 
schungszwcckc oder als kleinc, kompaktc Anlagcn, die bei 
starken Platzbeschrankungen, wie sie zum Bei spiel auf 
Schiffen oder Bohrinseln herrschen, sinnvoll sind. 
[0063] Ferner kann das mindestens eine Reaktionsmodul 
100 und/oder die Temperiermodule 200 jeweils mindestens 
einen Temperaturfuhler, insbesondere ein Thermoelement 
zur Temperaturkontrolle aufweisen. Der mindestens eine 
Temperaturfuhler ist dabei vorzugsweise in dem mindestens 
einen Reaktionsmodul an mindestens einen Reaktionskanal 
angrenzend angeordnet. 

[0064] Wie sich au s obigem ergibt, betrifft die vorliegende 
Erfindung auch ein Vcrfahren zur parallelen oder sequentiel- 
len Testung von Bausteinen auf Performance-Eigenschaf- 
ten, wobei die Materi alien in einer erfindungsgemaBen An- 
ordnung getestet wird, d. h. bestimmten Testungen unterzo- 
gen wird. 

[0065] Dabei lassen sich im Rahmen des erfindungsgema- 
Ben Verfahrens insbesondere die folgenden Reaktionen un- 
tersuchen bzw. katalytisch aktive Substanzen fur derartige 
Reaktionen testen: 

Beispiele geeigneter Reaktionen sind die Zersetzung von 
Stickoxiden, die Ammoniaksynthese, die Ammoniak-Oxi- 
dalion, Oxidation von Schwcfelwasserstoff zu Schwefel, 
Oxidation von Schwefeidioxid, Direktsynthese von Methyl- 
chlorsilanen, Olraffination, oxidative Kopplung von Me- 
than, Methanolsynthese, Hydrierung von Kohlenmonoxid 
und Kohlendioxid, Umwandlung von Methanol in Kohlen- 
wasserstoffe, katalytische Reformierung, katalytisches 
Cracken und Hydrocracken, Kohlevergasung und -verfliissi- 
gung, Brennstoffzellcn, hetcrogenc Photokatalysc, Synthese 
von Ethern, insbesondere MTBE und TAME, Isomerisie- 
rungen, Alkylierungen, Aromatisierungen, Dehydrierungen, 
Hydrierungen, Hydroformylierungen, selektive bzw, par- 
tielle Oxidationen, Aminierungen, Halogenierungen, nukle- 
ophile aromausche Substitutionen, Additions- und Eliminie- 
rungsreaktionen, Dimerisierungen, Oligomerisierungen und 
Metathese, Polymerisationen, enantioselektive Katalyse und 
biokatalytische Reaktionen und zur Materialprufung, und 
dabei insbesondere zur Bestimmung von Wechselwirkungen 
zwischen zwei oder mehr Komponenten an Oberflachen 
oder Substraten, insbesondere bei Co mposit-Materi alien. 
[0066] Die erfindungsgemaBe Anordnung stellt durch ihre 
modulare Bauweise von Reaktions- und Temperierelemen- 
ten eine wesentliche Verbesserung gegenuber dem Stand der 
Technik dar. 

[0067] Durch die modulare Bauweise ist eine gute Er- 
reichbarkeit samtlicher Teile gewahrleistet. Die gute Er- 
reichbarkeit wird gemaB einer besonders bevorzugten Aus- 
fuhrungsform der Erfindung durch die Aufhangung des 
Blocks in einen Rahmen bzw. Rack erleichtert. 
[0068] Gerade beim Katalysatorwechsel ist dies von gro- 
Bcr Bedcutung, da nur iiber cine gute Errcichbarkcit der ein- 
zelnen Verbindungen ein zeitsparendes automatisiertes OfT- 
nen und SchlieBen der Anschlusse gewahrleistet werden 
kann. 

[0069] Die Aufhangung in den Fuhrungsclcmcnten/Basis- 
platten gewahrleistet gleichzeitig eine hohe Dichte an MeB-, 
Regel- und Reaktionselementen auf einem sehr kleinen 
Raum, was groBc Vortcile bei Reaktoren mit einer groBen 
Anzahl an Reaktionskanalen bietet, da so lange Wege der 
Gase durch die Kapillaren der Zu- und Abfuhrung vermie- 
den werden. Dadurch werden die Totvolumina verkleinert 
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und die Analysenzeiten konnen erheblich verkurzt werden. 
[0070] Ein weiterer groBer Vorteil besteht in der Nutzung 
der modularen Heizelemente. Innerhalb dieser Heizele- 
mente konnen bei der Nutzung von Warmetragermedien 
sehr einfach auch Kiihlstrecken implementiert werden. So 5 
kann einfach entlang eines Reaktionsrohres ein Temperatur- 
profil mit hciBen und kaltcren Abschnilten aufgepragt wer- 
den. Gerade zur Vermeidung und Unterdriickung von Hot- 
Spot-Bildung kann eine solche Kiihlstrecke hoch interessant 
sein. Durch solche kombinierte Kiihl- und Heizstrecken ist io 
eine Tcmpcraturkontrolle mit Abweichungen < 0,1 °C mog- 
lich. 

[0071] Der modulare Aufbau gewahrleistet eine hohe 
Wartungsfreundlichkeit, der Rcaktor ist einfach zu reinigen, 
die Katalysatoren konnen schnell und einfach gewechselt 15 
werden. Die Anordnung kann beispielsweise als Reaktor 
tiber einen groBen Ternperaturbereich prazise betrieben wer- 
den und kann fur 2 oder 3 Phascnreaktionen mit heterogenen 
oder homogenen Katalysatoren eingesetzt werden. 
[0072] Auch bei Verstopfungen von einzelnen Rohren 20 
konnen diese problemloser als Scheibenelement ausge- 
tauscht werden. In einer Scheibe konnen fast beliebig viele 
Reaktionskanale untergebracht werden. Weitere, ebenfalls 
notwendige Arbeiten an den modularen Heizelementen wer- 
den auch erheblich erleichtert. 25 
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medium in den Temperiermodulen so angeordnet sind, 
daB sie im Block senkrecht zur Langsrichtung der Re- 
aktionskanale verlaufen. 

12. Anordnung nach einem der vorhergehenden An- 
spriiche, wobei das mindestens eine Reaktionsmodul 
(100) und/oder die Temperiermodule (200) jeweils 
mindestens einen Tcmpcraturfuhler, insbesonderc ein 
Thermoelement aufweist. 

13. Anordnung nach einem der vorhergehenden An- 
spruche, wobei das mindestens eine Reaktionsmodul 
(100) weiterhin Analysekanale zur Probcnentnahme 
umfasst. 

14. Verfahren zur parallelen Testung von Bausteinen 
von Materialbibliothekcn auf Pcrformancc-Eigcn- 
schaften, wobei die Bausteine in einer Anordnung nach 
einem der vorhergehenden Anspruche getestet werden. 



Hierzu 4 Seite(n) Zeichnungen 



Patentanspruche 

1 . Anordnung, insbesonderc zur parallelen Testung ei- 
ner Mehrzahl von Bausteinen einer Materialbibliothek 30 
auf Performance-Eigenschaften, wobei die Anordnung 
einen Block mit mindestens einem Reaktionsmodul 
(100) und mindestens zwei Temperiermodulen (200) 
aufweist. 

2. Anordnung nach Anspruch 1, wobei die Reaktions- 35 
module (100) und die Temperiermodule (200) schci- 
benfbrmig ausgebildet sind. 

3. Anordnung nach einem der Anspruche 1 oder 2, 
wobei das mindestens eine Reaktionsmodul (100) je- 
weils eine Vielzahl ( > 2) von Reaktionskanalen (110) 40 
aufweist. 

4. Anordnung nach Anspruch 3, wobei die Reaktions- 
kanale (110) durchgehend in dem mindestens einen Re- 
aktionsmodul ausgebildet sind. 

5. Anordnung nach einem der vorhergehenden An- 45 
sprtiche, wobei die Reaktionskanale (110) parallel zu- 
einander angeordnet sind. 

6. Anordnung nach einem der vorhergehenden An- 
spruche, wobei das mindestens eine Reaktionsmodul 
(100) und die Temperiermodule (200) im Block alter- 50 
nierend angeordnet sind. 

7. Anordnung nach einem der vorhergehenden An- 
spruche, wobei die Temperiermodule (200) jeweils 
mindestens ein Heizelement und/oder mindestens ein 
Kuhlelement enthalten. 55 

8. Anordnung nach einem der vorhergehenden An- 
spruche, wobei die Temperiermodule (200) jeweils 
mehrcre unabhangig voncinandcr kontrollierbarc Hciz- 
und/oder Kuhlelemente (220, 230, 240, 250) aufwei- 
sen. 60 

9. Anordnung nach einem der vorhergehenden An- 
spruche, wobei die Temperiermodule (200) clektrische 
Heizelemente aufweisen. 

10. Anordnung nach einem der vorhergehenden An- 
spruche, wobei die Tcmpcricnnodulc (200) Kanale 65 
(210) fur ein Warmetragermedium aufweisen. 

11. Anordnung nach einem der vorhergehenden An- 
spruche, wobei die Kanale (210) fur ein Warmetrager- 
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